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Zusammenf assung 

Trif luorethanol kann aus organischen Fllissigkeiten, die 
mit Trif luorethanol verunreinigt sind, dadurch abgetrennt 
werden, da£ man die verunreinigte Flussigkeit mit Molekular- 
sieb einer PorengroSen im Bereicti von 0,5 bis 1,0 nm, z. B. 
mit Molekularsieb 13X, kontaktiert. Auf diese Weise kann bei- 
spielsweise Trif luoressigsauretrif luorethylester oder 
Bis (trif luorethyl) carbonat gereinigt werden. 
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« * 

Patentansprliche 



1. Verfahren zur Entfernung von Trif luorethanol aus or- 
ganischen Flussigkeiten, die mit Trif luorethanol verunreinigt 
sind, dadurch gekennzeichnet, daS man die verunreinigten or- 
ganischen Flussigkeiten mit Molekularsieb einer PorengroEe 
von 0,5 bis 1 nm kontaktiert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
da£ man Ester des Trif luorethanols einsetzt, die mit Tri- 
f luorethanol verunreinigt sind. 

3* Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daS man mit Trif luorethanol verunreinigte Ester der Kohlen- 
saure oder von Carbonsauren reinigt. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 
daS man mit Trif luorethanol verunreinigte Ester der Essig— 
saure, Propionsaure und Butancarbonsaure, die bevorzugt durch 
mindestens 1 Fluoratom substituiert sind, reinigt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man mit Trif luorethanol verunreinigte Ester der Kohlen- 
saure, der Trif luoressigsaure, der Pentaf luorpropionsaure 
oder der Heptaf luorbutansaure reinigt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
da£ man Molekularsieb 13X, welches einer PorengroSe von 
0,85 nm aufweist, einsetzt. 
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Solvay Fluor und Derivate GmbH 
3 0173 Hannover 

Tr i f luor e thano labtrennung 

Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Abtren- 
nung von Trif luor e thano 1 aus organischen Fliissigkeiten. 

Trif luorethanol kann als Losungsmittel verwendet werden, 
es kann auch als Baustein in der chemischen Synthese, bei- 
spielsweise zur Herstellung von Estern, die ihrerseits dann 
als Losemittel oder Synthesebaustein brauchbar sind, verwen- 
det werden. Organische Fliissigkeiten konnen deshalb, bei- 
spielsweise herstellungsbedingt Oder als Folge von Zerset- 
zungsreaktionen, Trif luorethanol enthalten. Die Abtrennung 
des Trif luorethanol s gestaltet sich in der Technik oft 
schwierig. Beispielsweise kann der Gehalt sehr niedrig sein, 
so daS bei einer Destination Verluste an Ausbeute der orga- 
nischen Flussigkeit auf tret en. Mit manchen organischen Fliis- 
sigkeiten, beispielsweise mit dem Trif luoressigsauretrif luor- 
ethylester, bildet Trif luorethanol ein Azeotrop und kann des- 
halb destillativ uberhaupt nicht abgetrennt werden. Aufgabe 
der vorliegenden Erfindung ist es, ein einf aches und wirksa- 
mes Verfahren zur Abtrennung von Trif luorethanol (2,2,2-Tri- 
f luorethanol) aus organischen Fliissigkeiten anzugeben. Diese 
Aufgabe wird durch die folgende Erfindung gelost. 

Das erf indungsgema&e Verfahren zur Entfernung von Tri- 
fluorethanol aus organischen Fliissigkeiten, die mit Trifluor- 
ethanol verunreinigt sind, sieht vor, dafi man die verunrei- 
nigten organischen Fliissigkeiten mit Molekularsieb einer 
Porengrofie von 0,5 bis 1 nm kontaktiert. 



Das erf indungsgemaSe Verfahren kann im Prinzip fur be- 
liebige organische Fltissigkeiten verwendet werden, wobei der 
anzuwendende Druck keine Rolle spielt. Vorteilhaft ist es 
nattirlich, das Verfahren bei Umgebungsdruck durchzufuhren. 
Der Fachmann kann leicht feststellen, ob das erf indungsgemafie 
Verfahren, angewendet auf eine bestimmte organische Fliissig- 
keit, funktioniert . Er entnimmt einfach nach z. B. einer Oder 
zwei St unden eine Probe und liberpruft diese gaschromatogra- 
phisch daraufhin, ob der Gehalt an Trif luorethanol sich ver- 
ringert hat. 

Bevorzugt wendet man das erf indungsgemafie Verfahren auf 
Ether und besonders auf Ester des Trif luorethanols an, die 
mit Trif luorethanol verunreinigt sind. Bevorzugt entfernt man 
das Trif luorethanol aus mit Trif luorethanol verunreinigten 
Estern der Kohlensaure oder von Carbons aur en . Bevorzugte Car- 
bonsaureester, die erfindungsgemafi gereinigt werden, sind 
Ester der Essigsaure, Propionsaure, Butancarbonsaure, Pentan- 

carbonsaure, Hexancarbonsaure und Heptancarbonsaure . Die ge- 

.... . rf 

nannten Ester konnen beispielsweise durch Halogenatoitie, vor- 
zugsweise mindestens 1 Fluoratom, oder andere Substituenten 
wie Cl-C4-Alkoxygruppen substituiert sein. Ganz besonders be- 
vorzugt reinigt man Trif luorethylester der Kohlensaure, der 
Trif luoressigsaure, der Perf luorpropionsaure oder der Per- 
f luorbutansaure . 

Ganz besonders bevorzugt als Molekularsieb ist Moleku- 
larsieb 13X, welches eine PorengroSe von 0,85 nm besitzt. 

Die Abtrennung wird zweckmaSig bei Umgebungs temper a tur 
durchgefuhrt, man kann aber auch bei niedrigerer Tempera tur, 
beispielsweise bei Tempera tur en bis zu 0 °C oder daruhter, 
oder auch bei hoheren Tempera turen, gewunschtenf alls bis hin 
zum Siedepunkt der organischen Fliissigkeit oder des Tri- 
f luor e thano 1 s , arbe i t en . 



Das erfindungsgemafie Verfahren weist folgende Vorteile 

auf : 

Die wasserfreie Entfernung von Trif luorethanol in orga- 
nischen Fliissigkeiten unci Losungsmitteln ist moglich, ohne 
das eine destillative Trennung notig ist. Das Molekularsieb 
kann durch Dekantieren oder Filtrieren entfernt werden, wobei 
das Verfahren iiber einen weiten Konzentrationsbereich anwend- 
bar ist. Die zu reinigende organische Fltissigkeit wird nicht 
kontaminiert . Da kein Wasserzusatz notig ist, ist das Verfah- 
ren auch bei hydrolyseempf indlichen Substanzen anwendbar . 

Es eignet sich besonders fur die Anwendung von Losungs- 
mitteln, die in hoher Reinheit in der Elektrotechnik, bei- 
spielsweise als Elektrolytlosemittel fur Lithiumionen-Batte- 
rien oder fur Doppelschichtkondensatoren benotigt werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung weiter er- 
lautern, ohne sie in ihrem Umfang einzuschranken. 



Beispiele 

Beispiel 1: 

Reinigung von Trif luoressigsauretrif luorethylester 

Aufgrund einer Bildung eines Azeotrops konnte Trif luorethanol 
nicht destillativ aus Trif luoressigsauretrif luorethylester 
abgetrennt werden. Zur Entfernung des Trif luorethanol s 
(0,479 Flachen-%, GC) aus Trif luoressigsauretrif luorethyl- 
ester (10 g; 196 g mol^ 1 ; 0,051 mol) wurde jeweils eiiie Probe 
mit je 1 g Molekularsieb kontaktiert. Die entsprechenden 
Gehalte an Trif luorethanol nach der Behandlung konnen der 
Tabelle 1 entnommen werden. 



Tabelle 1 : Gehalte an Trif luorethanol (GC, Flachen-%) in 

Trif luoressigsauretrif luorethylester nach Behand- 
lung mit verschiedenen Molekularsieben 




Beispiel 2; 

Reinigung von Bis ( trif luorethyl ) carbonat 

Bis (trif luorethyl) carbonat (10 g; 226 g mol -1 ; 0,044 mol) mit 
einem Gehalt an Trif luorethanol von 2,47 % (GC, Flachen-%) 
wurde mit 1 g Molekularsieb 13X kontaktiert. Der Gehalt an 
Trif luorethanol betrug nach 2 h 0,82 % und nach 12 h 0,27 %. 

Die Beispiele zeigen, da£ Molekularsieb 13X besonders gut zur 
Abtrennung von 2 , 2 , 2-Trif luorethanol geeignet ist. 



